Выбор по приложению 

капиллярных ГХ колонок forte 
компании SGE Analytical Science
Оглавление
Основные серии капиллярных колонок forte
Серия BP/BPX
Серия SolGel
Серия НТ

Выбор ГХ колонки по приложению

Колонки для ГХ с масс-спектрометрическим детектированием 

Анализ горюче-смазочных материалов (ГСМ) и нефтей 

Анализ спиртосодержащей продукции 

Определение жирнокислотного состава, триглицеридов, стеринов 

Задачи экологического контроля 

Определение летучих соединений в воде и воздухе, остаточных растворителей

Определение сильнодействующих веществ
Полезная информация
Классификация неподвижных фаз forte по механизму удерживания

Таблица фазовых отношений β для колонок различных размеров
[image: image1.jpg]




Компания SGE Analytical Science (Австралия) является одним из мировых лидеров по производству расходных материалов для хроматографии, в частности, широкого ассортимента капиллярных колонок для газовой хроматографии марки forte.  


От аналогичных колонок других производителей их отличает прежде всего  высочайшее качество кварцевых капилляров.

Ассортимент ГХ колонок forte в том числе выделяется наличием большого числа более современных, высокотемпературных аналогов привычных фаз, а также серией неподвижных фаз для газовой хроматографии с масс-селективным детектированием.

Серия BP/BPX

Это наиболее широкая серия, которая включает все основные типы фаз для газовой хроматографии на основе полисилоксанов. Фазы с маркировкой BPХ имеют наиболее низкий уровень фона и полностью совместимы с масс-спектрометрическим детектированием.   


Наиболее распространенной, универсальной неполярной фазой является BPX5 (5% фенила). На ней выполняются до 80% всех ГХ разделений.
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Неполярная (100% метил) фаза BP1-PONA предназначена для определения состава бензиновых фракций нефти; применение для этой цели 100 м колонки, аналогичнной BP-PONA, предусмотрено соответствующим ГОСТом.  


6% цианопропилфенильная фаза BP624 (по названию стандарта ЕРА 624) применяется для анализа летучих соединений в воде и остаточных растворителей. Наши клиенты по достоинству оценили BPX-Volatiles, высокотемпературный аналог BP624, совметимый с МС-детектированием.


Полярные полиэтиленгликольные фазы BP20 (WAX) и BP21 (FFAP) применяются для разделения наиболее полярных соединений: свободных карбоновых кислот, спиртов, альдегидов и кетонов. В России традиционное применение этих фаз – анализ вино-водочной продукции, которые, согласно ГОСТу, выполняется на колонке 50 м/0.32мм/0.5мкм типа FFAP.


Одной из наиболее популярных ГХ фаз для определения жирнокислотного состава (в виде метиловых эфиров жирных кислот, FAMEs) является BPX70 (70% цианопропил), при необходимости полностью совместимая с МС-детектированием.


Для анализа ароматических соединений и оксигенатов в бензинах предназначена наболее полярная 90% цианопропильная фаза BPX90. Так, бензол на этой фазе элюируется после С10 группы алифатических углеводородов, что дает возможность без проблем определять его при помощи пламенно-ионизационного детектора. Стоит отметить, что в отличие от часто применяемых для этого анализа сильно «шумящих» и низкотемпературных TCEP-фаз, BPX90 обладает низким фоном и совместима с МС-детектрованием.

Серия SolGel
[image: image2.png]




Серия SolGel состоит из двух фаз: неполярной 100% метильной SolGel-1ms и полярной WAX фазы SolGel-WAX. 

SolGel позиционируются SGE прежде всего как фазы с низким уровнем фона для ГХ с масс-спектрометрическим детектированием, однако из-за отличных эксплуатационных качеств их часто устанавливают и на ГХ с пламнно-ионизационными и электрон-захватными детекторами.

Отличие SolGel от «стандартных» капиллярных колонок состоит в том, что фаза в этом случае не наносится на капилляр, а синтезируется непосредственно в капилляре, который предварительно покрывают изнутри слоем искусственного стекла, золь-геля (sol-gel). Преимущества таких колонок: увеличенное время жизни, низкий уровень фона – обусловлены тем, что слой неподвижной фазы оказывается ковалентно связанным с кварцевым капилляром.

Стоит отметить, что SolGel-WAX, в отличие от привычных WAX и FFAP фаз, обладает повышенным температурным пределом и полностью совметима с МС-детектированием.

Единственнное неудобство в работе с колонками SolGel состоит в том, что они более требовательны к условиям первоначального кондиционирования; их необходимо «оставлять на ночь» или кондиционировать в течение рабочего для при повышенной температуре.
Серия НТ

Серия HT также состоит из двух фаз: 8% фенильной поликарборан-полисилоксановой НТ8 и 5% фенильной поликарборан-полисилоксановой НТ5.
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НТ8 специально разработана для разделений полихлорированных бифенилов.

Колонки НТ5 применяются для проведения разделений при экстремально высокох температурах, до 430 градусов Цельсия и выше. Как правило, объектом исследований являются тяжелые фракции нефти. Не совсем привычно выглядит НТ5 снаружи: колонка покрыта тонким слоем алюминиевой фольги (см. рисунок на следующей странице).

Следует особо отметить, что срок эксплуатации колонок НТ5 короче, чем для традицион-ных колонок при умеренно высоких температурах, и зависит от температуры и интенсивности эксплуатации. Более того, капилляр НТ5 является более хрупким, то есть колонки НТ5 требуют большей аккуратности в обращении. 
Таким образом, их надо использовать только по назначению – для разделений, которые можно провести только при очень высоких температурах.

Выбор ГХ колонки по приложению

Ассортимент капиллярных колонок для газовой хроматографии компании SGE Analytical Science включает фазы серий BPX, SolGel и HT с различной химией привитой неподвижной фазы. 
Наиболее часто применяемые ГХ колонки приведены в данном разделе; они сгруппированы по типичных приложениям.
Колонки для ГХ с масс-спектрометрическим детектированием 

Для применения в сочетании с масс-селективным детектированием колонки для газовой хроматографии должны обладать приемлемо низким уровнем фонового сигнала (column bleed). Такие колонки называют «ms-grade», то есть совместимые с МС детектированием. Это не значит, что эти колонки не могут применяться с традиционными детекторами - напротив, колонками такого качества желательно пользоваться при проведении любых определений. 
   
«MS-grade» капиллярные ГХ колонки имеют обозначения «BPX» и «SolGel». Компания SGE выпускает широкий спектр колонок для ГХ/МС: 100% метил, 5,35,50% фенил, 6% цианопропилфенил, 70, 90% цианопропил и WAX. Ниже приведены три универсальные капиллярные колонки для ГХ/MC, пользующихся наибольшим спросом для проведения широкого круга определений. 

   

	Наименование
	Комментарий
	Номер по каталогу

	SolGel-1ms 30m/0.25mm/0.25um
	Неполярная фаза 100% метил.  
Соответствует продукции других производителей: DB-1, DB-Petro, HP-1, HP-1MS, Rtx-1, Ultra-1, SPB-1, SPB-1 Sulfur, Petrocol DH, CP-Sil 5CB, VB-1, ZB-1, VF-1ms 
	sge-054795

	BPX5 30m/0.25mm/0.25um 
	Неполярная фаза 5% фенил. 
Соответствует продукции других производителей: DB-5, DB-5ms, DB-5.625, XTI-5, Rtx-5ms, Ultra-2, HP-5, HP-5MS, HP5-TA, SPB-5, MDN-5S, CP-Sil8CB, Rtx-Sil 5MS, AT-5ms, VB-5, ZB-5, VF-5ms 
	sge-054101

	SolGel-WAX 30m/0.25mm/0.25um
	Полярная WAX фаза для применения с MS детектированием. 
Соответствует продукции других производителей: DB-Wax, Rtx-Wax, Stabilwax, HP20M, HP-Wax, HP-INNOWax, Supelcowax-10, AT-Wax, Nukol, CP Wax 52CB, VB-WAX, ZB-WAX 
	sge-054796


Анализ горюче-смазочных материалов (ГСМ) и нефтей 

Газовая хромтаография широко применяется для анализа нефтей и всех типов нефтепродуктов. Для определения индивидуального и группового углеводородного состава, ароматических углеводородов (в том числе бензола и толуола) разработаны методики по ГОСТу. 

    

	Наименование
	Комментарий

	BP1-PONA 100m/0.25mm/0.5um
	Определение индивидуального и группового углеводородного состава по ГОСТ Р 52714-2007.
Соответствует продукции других производителей: Petrocol DH, DB-Petrol 100 

	HT5 25m/0.22mm/0.1um
	Анализ высококипящих фракций до С120. Уникальная фаза, не имеет аналогов  

	SolGel-1ms 60m/0.25mm/0.25um
	Определение биомаркеров нефти методом ГХ/МС. 
Соответствует продукции других производителей: DB-1, DB-Petro, HP-1, HP-1MS, Rtx-1, Ultra-1, SPB-1, SPB-1 Sulfur, Petrocol DH, CP-Sil 5CB, VB-1, ZB-1, VF-1ms 

	BPX5 30m/0.25mm/0.25um
	Обзорные хроматограммы различных видов ГСМ. 
Соответствует продукции других производителей: DB-5, DB-5ms, DB-5.625, XTI-5, Rtx-5ms, Ultra-2, HP-5, HP-5MS, HP5-TA, SPB-5, MDN-5S, CP-Sil8CB, Rtx-Sil 5MS, AT-5ms, VB-5, ZB-5, VF-5ms 

	BPX90 60m/0.32mm/0.5um
	Определение ароматических углеводородов (в том числе бензола и толуола) в бензинах. Определение присадок в бензинах, в том числе оксигенатов. Уникальная фаза, не имеет аналогов  

	BPX5 30m/0.53mm/3um
	Определение серосодержащих компонентов (для меркаптанов необходим старт программы с отрицательных температур). 
Соответствует продукции других производителей: DB-5, DB-5ms, DB-5.625, XTI-5, Rtx-5ms, Ultra-2, HP-5, HP-5MS, HP5-TA, SPB-5, MDN-5S, CP-Sil8CB, Rtx-Sil 5MS, AT-5ms, VB-5, ZB-5, VF-5ms  


Анализ спиртосодержащей продукции 

По ГОСТ 30536-97 определение токсичных микропримесей в водках и спирте осуществляется на FFAP фазе размеров 50m/0.32mm/0.5um или аналогичной. На практике, анализ, действительно, можно проводить и на данной фазе, и на WAX фазах, причем с более толстой пленкой привитой фазой. Применение капиллярных колонок с большей толщиной пленки приводит к увеличению разделения и чувствительности определения.
	Наименование
	Комментарий
	Номер по каталогу

	BP21-FFAP 50m/0.32mm/0.5um
	Определение токсичных микропримесей в водке по ГОСТ 30536-97. 
Соответствует продукции других производителей: DB-FFAP, HP-FFAP, Stabilwax-DA, CP Wax 58CB, VB-FFAP, ZB-FFAP 
	sge-CC1078

	BP20-WAX 60m/0.53mm/1um 
	Определение токсичных микропримесей в водке, лучший предел детектирования. 
Соответствует продукции других производителей: DB-Wax, Rtx-Wax, Stabilwax, HP20M, HP-Wax, HP-INNOWax, Supelcowax-10, AT-Wax, Nukol, CPWax 52CB, VB-WAX, ZB-WAX  
	sge-0544515


Определение жирнокислотного состава, триглицеридов, стеринов 

Газовая хроматография применяется для определения различных классов липидов в продуктах питания. Наиболее распространенным является определение общего жирнокислотного состава в виде метиловых эфиров (FAMEs), который выполняется по ряду ГОСТированных методик. Также методом ГХ можно проводить определение растительных стеринов и триглицеридов. 

	Наименование
	Комментарий
	Номер по каталогу

	BPX70 60m/0.25mm/0.25um 
	Специализированная фаза для определения жирнокислотного состава в виде метиловых эфиров (FAMEs).  
Соответствует продукции других производителей: CP-Sil88, DB-23, HP-23, Rtx-2330, SP-2330, SP-2380 
	sge-054623

	BPX70 120m/0.25mm/0.25um 
	Cпециализированная фаза для более точного определения соотношения цис- и транс- изомеров С18 жирных кислот (в виде метиловых эфиров). 
Соответствует продукции других производителей: CP-Sil88, DB-23, HP-23, Rtx-2330, SP-2330, SP-2380 
	sge-054624

	SolGel-WAX 60m/0.25mm/0.25um 
	Высокотемпературная WAX фаза для определения жирнокислотного состава - для пользователей, выполняющих этот анализ на FFAP фазах. 
Соответствует продукции других производителей: DB-Wax, Rtx-Wax, Stabilwax, HP20M, HP-Wax, HP-INNOWax, Supelcowax-10, AT-Wax, Nukol, CPWax 52CB, VB-WAX, ZB-WAX 
	sge-054791

	HT5 12m/0.22mm/0.1um 
	Определение триглицеридного профиля. Уникальная фаза. Не имеет аналогов 
	sge-054631

	BPX5 

30m/0.25mm/1um 
	Определение растительных стеринов (в свободном виде или в виде триметилсилильных производных). 
Соответствует продукции других производителей: DB-5, DB-5ms, DB-5.625, XTI-5, Rtx-5ms, Ultra-2, HP-5, HP-5MS, HP5-TA, SPB-5, MDN-5S, CP-Sil8CB, Rtx-Sil 5MS, AT-5ms, VB-5, ZB-5, VF-5ms 
	sge-054122


Задачи экологического контроля 
Неотъемлемой частью экологического контроля является определение органических экотоксикантов: полиароматических углеводородов, полихлорированных бифенилов, дибезнодиоксинов и дибензофуранов, терфенилов, хлороорганических пестицидов, фталатов. Все эти определения выполняются методом ГХ/МС. Определение ряда азот-, фосфор- и хлоросодержащих пестицидом можно определять на газовых хроматографах с азотно-фосфорным детектором и электронно-захватным детектором.

	Наименование
	Комментарий
	Номер по каталогу

	BPX5

30m/0.25mm/0.25um 
	Определение полиароматических углеводородов (ПАУ), в том числе бенз(а)пирена методом ГХ/МС. Определение азот- и фосфор-содержащих пестицидов с азотно-фосфорным детектором и хлоросодержащих пестицидов с электрон-захватным детектором. 
Соответствует продукции других производителей: DB-5, DB-5ms, DB-5.625, XTI-5, Rtx-5ms, Ultra-2, HP-5, HP-5MS, HP5-TA, SPB-5, MDN-5S, CP-Sil8CB, Rtx-Sil 5MS, AT-5ms, VB-5, ZB-5, VF-5ms  
	sge-054101

	BP608

25m/0.32mm/0.4um
	Специализированная фаза для анализа хлорсодержащих пестицидов методом ГХ/ЭЗД. 
Соответствует продукции других производителей: DB-608, HP-35, Rtx-35, SPB-608, ZB-35 
	sge-054823

	BPX35 30m/0.25mm/0.25um 
	Определение азот- и фосфор-содержащих пестицидов с азотно-фосфорным детектором. 
Соответствует продукции других производителей: DB-35, DB-35ms, Rtx-35, HP-35, HP-35MS, SPB-35, MDN-35, VB-35, ZB-35, VF-35ms 
	sge-054701

	HT8 

30m/0.25mm/0.25um
	Специализированная для определения конгенеров полихлорированных бифенилов (ПХБ). Уникальная фаза, не имеет аналогов 
	sge-054677


Определение летучих соединений в воде и воздухе, остаточных растворителей

Ключевой фазой для определения легколетучих соединений и органических растворителей является BPX-Volatiles. Это 6% цианоприпилфенильная фаза с повышенной устойчивостью к высоким температурам, то есть высокотемпературный аналог широко применяемой фазы ВР624. 
	Наименование
	Комментарий
	Номер по каталогу

	BPX-Volatiles 60m/0.53mm/3um
	Фаза средней полярности для определения широкого круга легколетучих соединений: хлорированных соединений в воде, углевородородов и растворителей в воздухе рабочих зон и т.д. Применима с системами термодесорбции и парофазной экстракции. Совместима с высокими температурами (до 300С).
Соответствует продукции других производителей: DB-624, Rtx Volatiles, VOCOL, OV-624, AT-624, HP-624, CP-Select 624CB, 007-624, VB-624, ZB-624 
	sge-054985

	BP1 
60m/0.53mm/3um 
	Фаза низкой полярности (100% метил) для определения широкого круга легколетучих соединений: хлорированных соединений в воде, углевородородов и растворителей в воздухе рабочих зон и т.д. Применима с системами термодесорбции и парофазной экстракции. 
Соответствует продукции других производителей: DB-1, DB-Petro, HP-1, HP-1MS, Rtx-1, Ultra-1, SPB-1, SPB-1 Sulfur, Petrocol DH, CP-Sil 5CB, VB-1, ZB-1, VF-1ms 
	sge-054809

	SolGel-WAX

30m/0.25mm/1um
	Полярная WAX фаза для определения широкого круга полярных летучих соединений. Совместима с МС детектированием. Наиболее устойчива при вводе проб, содержащих влагу. Применяется для анализа остаточных растворителей. 
Соответствует продукции других производителей: DB-Wax, Rtx-Wax, Stabilwax, HP20M, HP-Wax, HP-INNOWax, Supelcowax-10, AT-Wax, Nukol, CP Wax 52CB, VB-WAX, ZB-WAX  
	sge-054787

	BPX-Volatiles
30m/0.32mm/1.8um
	Фаза средней полярности, применяемая для определения остаточных растворителей. Совместима с системой парофазной экстракции. 
Соответствует продукции других производителей: DB-624, Rtx Volatiles, VOCOL, OV-624, AT-624, HP-624, CP-Select 624CB, 007-624, VB-624, ZB-624 
	sge-054982


Определение сильнодействующих веществ 

Как правило, определение сильнодействующих веществ проводят на неполярных фазах. Для ГХ/МС применяют фазы с диаметром 0.25 мм и толщиной пленки 0.25 um. Для уменьшения асимметричности пиков основных азот-содержащих соединений целесообразно применять фазы с толщиной пленки 1um. 
	Наименование
	Комментарий
	Номер по каталогу

	BPX5 30m/0.25mm/1um 
	Неполярная фаза 5% фенил для ГХ/ПИД определения, уменьшенная асимметрия пиков. 
Соответствует продукции других производителей: DB-5, DB-5ms, DB-5.625, XTI-5, Rtx-5ms, Ultra-2, HP-5, HP-5MS, HP5-TA, SPB-5, MDN-5S, CP-Sil8CB, Rtx-Sil 5MS, AT-5ms, VB-5, ZB-5, VF-5ms  
	sge-054122

	BPX5 30m/0.25mm/0.25um
	Неполярная фаза 5% фенил для ГХ/МС определения.
Соответствует продукции других производителей: DB-5, DB-5ms, DB-5.625, XTI-5, Rtx-5ms, Ultra-2, HP-5, HP-5MS, HP5-TA, SPB-5, MDN-5S, CP-Sil8CB, Rtx-Sil 5MS, AT-5ms, VB-5, ZB-5, VF-5ms  
	sge-054101

	SolGel-1ms

30m/0.25mm/0.25um
	Неполярная фаза 100% метил для ГХ/МС определения. 
Соответствует продукции других производителей: DB-1, DB-Petro, HP-1, HP-1MS, Rtx-1, Ultra-1, SPB-1, SPB-1 Sulfur, Petrocol DH, CP-Sil 5CB, VB-1, ZB-1, VF-1ms 
	sge-054795


Полезная информация
Классификация неподвижных фаз forte по механизму удерживания

Наверное, многим специалистам в области газовой хроматографии известно, что простое деление неподвижных фаз на полярные и неполярные не совсем точно. Можно выделить две «полярности»: одна будет соответствовать преимущественно диполь-дипольным взаимодействиям (включая также индуцированные диполи), а вторая – преимущественно водородным связям.

Еще одна неточность заключается в том, что не-полярность совершенно не означает отсутствия взаимодействий (вроде как раз нет «полярности», то нет вообще ничего). Взаимодействия как раз есть – дисперсионные. 

В идеале необходимо рассматривать не одномерную, а трехмерную диаграмму полярности. Например, по длине расположить величину дипольных взаимодействий, по ширине – водородных связей, по высоте – дисперсионных взаимодействий. Но все эти взаимодействия очень непросто взять и выделить «в чистом виде». Поэтому поступают проще: по осям откладывают индексы Ковача для трех модельных соединений. Как правило, для эксперимента берут следующие тестовые вещества: гексан (дисперсионные взаимодействия), нитрометан (способность к сильным дипольным взаимодействиям) и этанол (способность к сильным водородным связям). 

Подобным образом поступили специалисты SGE Analytical Science, тестируя неподвижные фазы forte (см. диаграмму ниже).

Здесь высота столбика соответствует величине дисперсионных взаимодействий, ось слева – величине дипольных взаимодействий и ось справа – величине водородных связей (неподвижные фазы являются акцепторами протона).

[image: image4.emf]На диаграмме можно наблюдать как группируются фазы схожих химических типов: наиболее неполярные фазы (BP1, SolGel-1ms, HT5, НТ8, BPX5), фазы с долей фенила (BPX5, BPX35, BPX50), среднеполярные фазы с небольшой долей цианопропилфенила (BPX-Volatiles, BP225), полиэтиленгликолевые WAX фазы (BP20, BP21, SolGel-WAX). 
Выделяется наиболее полярная BPX90, которая проявляет минимальную склонность к дисперсионным взаимодействиям, но прекрасно удерживает полярные соединения за счет комбинации дипольных взаимодействий и (в меньшей степени) образования водородных связей.   

Таблица фазовых отношений β для колонок различных размеров

Полезная при выборе колонки вещь – таблица с фазовыми отношениями для колонок с различным внутренним диаметром и толщиной пленки фазы. Чем выше фазовое отношение, тем ниже удерживание. На колонках одного типа с одинаковым фазовым отношением будет достигаться одинаковое удерживание (например, для 0.1мм/0.1мкм и 0.25мм/0.25 мкм). Колонки с низким фазовым отношением лучше подходят для определения летучих соединений, а с высоким – нелетучих. При равном фазовом отношении фазы с большей толщиной пленки демонстрируют меньшую эффективность разделения, но значительно большую емкость (предельную нагрузку), что очень важно при анализе «грязных» и вообще насыщенных, концентрированных проб.

	Толщина

пленки, мкм
	Внутренний диаметр колонки, мм

	
	0.1
	0.15
	0.22
	0.25
	0.32
	0.53

	0.1
	250
	-
	550
	625
	800
	1325

	0.15
	-
	250
	-
	-
	-
	883

	0.25
	-
	150
	220
	250
	320
	530

	0.50
	-
	75
	110
	125
	160
	265

	1.00
	-
	-
	55
	63
	80
	132

	3.00
	-
	-
	-
	-
	27
	44

	5.00
	-
	-
	-
	-
	16
	26
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